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(54) Substrats transparents munis d'un empilement de couches minces, application aux vltrages 
d'isolation thermique et/ou de protection solaire. 

(57) L'invention a pour objet un substrat transparent (1), notamment en verre, a multi-couches minces sur 
lequel sont deposes successivement : 

* un premier revStement en materiau dielectrique (2), 

* une premiere couche (3) a proprietes de reflexion dans I'infra-rouge, notamment a base de metal, 

* un second revetement en materiau dielectrique (5), 

* une seconde couche (6) a proprietes de reflexion dans Tinfra-rouge, notamment a base de metal, 

* un troisieme revetement en materiau dielectrique (8), caracterise en ce que I'epaisseur de la 
premiere couche a proprietes de reflexion dans Tinfra-rouge (3) correspond a environ 50 a 80 %, 
notamment 55 a 75 %, et de preference 60 a 70 %, de celle de la seconde couche a proprietes de 
reflexion dans rinfra-rouge (6). 
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L'invention concerne les substrats transparents, notamment en verre, qui sont revfitus d'un empilement 
de couches minces comprenant au moins une couche metallique pouvant agir sur le rayonnement solaire et/ou 
sur le rayonnement infra-rouge de grande longueur d'onde. 

L'invention concerne egalement I'utilisation de tels substrats pourfabriquer des vitrages d'isolation ther- 
5 mique et/ou de protection solaire. Ces vitrages sont destines aussi bien a equiper les bdtiments que les ve- 
hicules, en vue notamment de diminuer I'effort de climatisation et/ou de reduire une surchauffe excessive en- 
tratnee par I'importance toujours croissante des surfaces vitrees dans les habitacles. 

Un type d'empilement de couches connu pour conferer aux substrats de telles proprietes est constitue 
d'au moins une couche metallique, comme une couche d'argent, qui se trouve disposee entre deux couches 
10 en materiau dielectrique type oxyde metallique. Get empilement est gen6ralement obtenu par une succession 
de dep6ts effectues par une technique utilisant le vide comme la pulverisation cathodique assistee par champ 
magnetique. 

II est ainsi connu de la demande de brevet WO 90/02653 un vitrage feuillete destine a I'automobile et dont 
le substrat de verre le plus "exterieur" par rapport a I'habitacle du vehicule est muni d'un empilement de cinq 
is couches sur sa face interne en contact avecl'intercalaire en materiau thermoplastique. Cet empilement consis- 
te en deux couches d'argent intercalees avec trois couches d'oxyde de zinc, la couche d'argent la plus proche 
du substrat exterieur porteur de I'empilement etant d'une epaisseur legerement superieure a celle de la se- 
conde couche d'argent. 

Les vitrages feuilletes selon cette demande sont utilises en tant que pare-brise, ce qui explique pourquoi 
20 ils presentent des valeurs de transmission lumineuse T L tres elevees, de I'ordre de 75 %, af in de respecter 
les normes de securite en vigueur et de ce fait vraisemblablement une valeur de facteur solaire F.S assez ele- 
vee egalement. (On rappelle que le facteur solaire d'un vitrage est le rapport entre I'energie totale entrant dans 
le local a travers ce vitrage et I'energie solaire incidente). 

Le but de l'invention est de mettre au point un substrat transparent porteur d'un empilement de couches 
25 minces a deux couches reflechissant les rayonnements dans I'infra-rouge, tout particulierement metalliques, 
de maniere a ce qu'il presente une haute selectivity c'est-a-dire un rapport T L /FS le plus grand possible pour 
une valeur de T L donnee, tout en garantissant audit substrat un aspect visuel en reflexion esthetiquement sa- 
tisfaisant. 

L'invention a pour objet un substrat transparent, notamment en verre, a multi-couches minces, sur lequel 

30 sont deposes successivement un premier revetement en materiau dielectrique, une premiere couche a pro- 
prietes de reflexion dans I'infra-rouge notamment a base de metal, un second revetement en materiau dielec- 
trique, une seconde couche a proprietes dans I'infra-rouge notamment a base de metal, et enf in un troisieme 
revetement en materiau dielectrique. Selon l'invention, I'epaisseur de la premiere couche a proprietes de re- 
flexion dans I'infra-rouge, c'est-a-dire celle la plus proche du substrat porteur, correspond a environ 50 a 80 

35 %, notamment 55 a 75 %, et de preference 60 a 70 % de I'epaisseur de la seconde couche a proprietes de 
reflexion dans I'infra-rouge. Un exemple avantageux correspond a une epaisseur de premiere couche corres- 
pondent a environ 65 % de la seconde. 

Cette forte dissym6trie dans I'epaisseur des couches a proprietes de reflexion dans I'infra-rouge permet 
de moduler avantageusement les valeurs de T L et de maniere a obtenir des vitrages presentant une bonne 

40 s6lectivit6, c'est-a-dire en fait un bon compromis entre le souci de transparence et celui de proteger au mieux 
des rayonnements thermiques du soleil. 

Par ailleurs, le choix d'une telle dissymetrie entratne une autre consequence avantageuse. Non seulement 
il permet d'obtenir des vitrages dont I'aspect visuel, notamment en reflexion, est agreable, c'est-a-dire pre- 
sentant une coloration neutre, "lavee de blanc", mais en outre cet aspect visuel se trouve quasiment inchange 

45 quel que soit Tangle d'incidence avec lequel le vitrage est observe. Cela signifie qu'un spectateur exterieur, 
au vu d'une facade d'un batiment entierement equipee de tels vitrages, n'a pas I'impression visuelle d'une mo- 
dification de teinte selon I'endroit de la facade ou son regard se pose. Ce caractere d'homogeneite d'aspect 
est tres interessant, car tres recherche actuellement des architectes dans le batiment. 

En outre, I'aspect visuel du vitrage, aussi bien en reflexion qu'en transmission, peutStre egalement affine 

50 et contrdle par une selection adequate des materiaux et des epaisseurs relatives des trois revetements de 
materiau dielectrique. 

Ainsi, selon une variante non limitative de l'invention, on choisit selon l'invention I'epaisseur optique du 
premier revfetement approximativementegale a celle du troisieme. On choisit alors avantageusement I'epais- 
seur optique du second revStement superieure ou egale a 110% de la somme des 6paisseurs optiques des 
55 deux autres revetements, et de preference correspondant a environ 110-120 % de ladite somme. 

Une autre variante concernant les epaisseurs relatives des revetements de materiau dielectrique, tout aus- 
si avantageuse, consiste a choisir une epaisseur optique du premier revetement qui soit superieure a I'epais- 
seur optique du troisieme revGtement. L'epaisseur optique du premier revetement peut ainsi correspondre a 
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au moins 110 % de Tepaisseur optique du troisieme, notamment a au moins 110 a 140 %, notamment 115 a 
135 %, et de preference a environ 125 % de Tepaisseur optique de ce dernier. Dans ce cas de figure, notam- 
ment, il est recommande de selectionner Tepaisseur optique du second revetement en mat6riau dielectrique 
approximativement egale a la somme des epaisseurs optiques des deux autres. 

5 Dans un cas comme dans I'autre, de telles proportions relatives entre les 6paisseurs optiques des revfc- 

tements permettent d'obtenir des couleurs en reflexion, et meme egalement en transmission, qui sont appre- 
ciees sur le plan esthetique, et notamment le bleu ou le vert. 

La seconde variante presente cependant un avantage supplemental re par rapport a la premiere, dans la 
mesure ou elle optimise la "non-sensibilite" de Tensemble de I'empilement aux variations d'epaisseur des dif- 

10 ferentes couches qui le composent. Cela signif ie que de legeres variations d'epaisseur de Tune des couches 
de I'empilement ne se traduisent pas par des defauts d'aspect f lagrants d'un vitrage a I'autre ou a la surface 
d'un meme vitrage. C'est un point qui est tres important sur le plan industriel, ou Ton fabrique des vitrages de 
grande taille et/ou en grande serie avec I'objectif de garder aspects et performances les plus uniformes pos- 
sibles d'une serie de vitrages a I'autre et, surtout, d'une zone a I'autre d'un m§me vitrage. 

15 En termes de choix de materiau pour cet empilement de couches minces, il est recommande de surmonter 

chacune des couches a proprietes de reflexion dans l'infra-rouge, tout particulierement en metal, d'une fine 
couche "barriere", et ceci surtout quand les revStements dielectriques qui les surmontent sont deposes par 
pulverisation cathodique reactive en presence d'oxygene. Ces couches barrieres protegent ainsi les couches 
metalliques du contact avec I'oxygene en s'oxydant elles-memes partiellement lors du depot du revetement 

20 dielectrique superieur. Elles sont de preference a base d'alliage au nickel-chrome, de titane, ou de tantale, et 
d'une epaisseur de 1 a 3 nanometres. 

Concernant les couches a proprietes dans l'infra-rouge, de bons resultats sont obtenus avec des couches 
d'argent. 

Les revGtements en materiau dielectrique sont notamment a base d'oxyde de tantale, d'oxyde de zinc, 

25 d'oxyde d'etain, d'oxyde de niobium, d'oxyde de titane ou du melange de certains de ces oxydes. II se peut 
egalement qu'au moins I'un des revStements soit en fait constitue de deux couches d'oxyde superposees, Tune 
en oxyde d'etain, I'autre en un oxyde permettant d'ameliorer le mouillage des couches a proprietes de reflexion 
dans l'infra-rouge, comme I'oxyde de tantale ou I'oxyde de niobium conformement a I'enseignementde la de- 
mande de brevet francais deposee le 11 fevrier 1993 et ayant le numero de dep6t 93/01546 et a celui de la 

30 demande de brevet europeen deposee le 10 Fevrier 1 994 et ayant comme numero de depdt 94 400 289.8, ou 
encore comme I'oxyde de titane. 

Chacun des differents oxydes listes ci-dessus presente des avantages. En effet, I'oxyde d'etain et I'oxyde 
de zinc presentent de grandes vitesses de depot lorsqu'ils sont deposes par pulverisation cathodique reactive, 
ce qui est industriellement tres interessant. Par contre, I'oxyde de tantale ou I'oxyde de niobium permettent 

35 d'obtenir une durability accrue de I'empilement face aux aggressions mecaniques ou chimiques et, en outre, 
favorisent un meilleur mouillage des couches d'argent lorsqu'ils sont sous-jacents a celles-ci. Des oxydes mix- 
tes peuvent offrir un compromis vitesse de dep6t/durabilite et la superposition de deux couches d'oxyde per- 
met de concilier cout des matieres premieres et meilleure mouillabilite des couches d'argent. 

II est egalement a noter un avantage supplemental lie a I'utilisation de I'oxyde de tantale : un vitrage 

40 muni d'un empilement avec un tel materiau dielectrique peut etre bleu a la fois en reflexion et en transmission, 
ce qui est appreciable sur le plan esthetique, et egalement etonnant puisqu'il est usuel d'obtenir au contraire, 
en transmission, la couleurcomplementaire de celle obtenue en reflexion, quand les couches minces en cause 
sont peu ou pas absorbantes. 

Le mode de realisation prefere de I'empilement selon Tinvention consiste a choisir une epaisseur de 7 a 

45 9 nanometres pour la premiere couche de metal, et une epaisseur de 11 a 13 nanometres pour la seconde. 
De meme, Ton choisit de preference Tepaisseur optique du premier et du troisieme revetement en materiau 
dielectrique comprise entre 60 et 90 nanometres, leur epaisseur geometrique etant notamment comprise entre 
30 et 45 nanometres. L'epaisseur optique du second revetement est choisie quant a elle comprise entre 140 
et 170 nanometres, son epaisseur geometrique etant notamment comprise entre 70 et80 nanometres. On rap- 

50 pelle a ce propos que Tepaisseur optique est def inie, de maniere connue, par le produit de Tepaisseur geo- 
metrique, reelle, de la couche et de Tindice de refraction du materiau qui la constitue. Selon le type d'oxyde 
envisage, Tindice varie notamment entre 1,9 a 2,1 pour I'oxyde d'etain ou de tantale a environ 2,3 pour les 
oxydes du type oxyde de niobium. 

Le substrat revStu de I'empilement selon Tinvention peut Stre avantageusement incorpore dans un vitrage 

55 multiple, et notamment en tant que Tun des verres d'un double-vitrage isolant. Dans ce dernier cas, le double- 
vitrage presente notamment une valeur de transmission lumineuse entre 60 et 70 % et un facteur solaire FS 
de 0,32 a 0,42, caracteristiques qui le rendent tout a fait approprie pour une utilisation dans le batiment. Par 
ailleurs, il presente de preference en reflexion un aspect visuel quasiment inchange quel que soit Tangle d'in- 
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cidence de vision, les valeurs de a*, b* dans le systeme de colorimetrie (L, a*, b*, c*) restant inchangees, in- 
ferieures a 3 et negatives. 

II peut tout aussi bien faire partie d'un vitrage feuillete, avec notamment une transmission lumineuse de 
I'ordre de 70 %. 

5 Les details et caracteristiques avantageuses de ('invention ressortent des exemples suivants non limita- 

tifs, illustres a I'aide de la figure 1. 

On precise des a present que, dans tous ces exemples, les depdts successifs des couches de I'empilement 
s'effectuent par pulverisation cathodique assistee par champ magnetique, mais que toute autre technique de 
dep6t peut etre envisagee a partir du moment ou elle permet un bon contrdle et une bonne maTtrise des epais- 

10 seurs des couches a deposer. 

Les substrats surlesquels sont deposes les empilements sontdes substrats de verre silico-sodo-calcique 
de 4 millimetres d'epaisseur sauf pour les derniers exemples 7 a 10 ou les substrats sont de 6 millimetres. 
En double-vitrages, ils sont assembles a un autre substrat identique au premier mais nu, par I'intermediaire 
d'une lame de gaz de 10 millimetres, sauf pour les derniers exemples 7 a 10 ou la lame de gaz fait 12 milli- 

15 metres. 

La figure 1 represente I'empilement selon I'invention et ne respecte pas les proportions quant aux epais- 
seurs des couches af in que sa lecture en soit facilitee. On y voit le substrat 1 pre-defini, surmonte d'une pre- 
miere couche d'oxyde d'etain ou de tantale 2, d'une premiere couche d'argent 3, d'une couche barriere en al- 
liage Ni-Cr ou en titane (partiellement oxydes) 4, d'une seconde couche d'oxyde d'etain ou de tantale 5, d'une 
20 seconde couche d'argent 6, d'une autre couche barriere 7 identique a la precedente et finalement d'une der- 
niere couche 8 de Tun des memes oxydes. 

L'installation de depot comprend au moins une chambre de pulverisation munie de cathodes equipees de 
cibles en materiaux appropries sous lesquels le substrat 1 passe successivement. Ces conditions de dep6t 
par chacune des couches sont les suivantes : 
25 * les couches 3, 6 a base d'argent sont deposees a I'aide d'une cible en argent, sous une pression de 0,8 

Pa dans une atmosphere d'argon, 

* les couches 2, 5, 8 lorsqu'elles sont a base de Sn0 2 sont deposees par pulverisation reactive a I'aide 
d'une cible d'etain, sous une pression de 0,8 Pa et dans une atmosphere argon/oxygene dont 36 % vo- 
lumique d'oxygene, 

30 * les couches 2, 5, 8 lorsqu'elles sont a base de Ta 2 0 5 ou de Nb 2 0 5 sont deposees par pulverisation reac- 

tive a I'aide respectivement d'une cible de tantale ou d'une cible de niobium, sous une pression de 0,8 
Pa et dans une atmosphere argon/oxygene dont environ 10 % volumique d'oxygene, 

* les couches 4, 7 a base de Ni-Cr (ou de titane) sontdeposees a I'aide d'une cible en alliage nickel-chrome 
(ou de titane), toujours sous la mSme pression et dans une atmosphere d'argon. 

35 Les densites de puissance et les vitesses de defilement du substrat 1 sont ajustees de maniere connue 

pour obtenir les epaisseurs de couches voulues. 

Dans tous les exemples qui suivent, a I'exception du dernier, c'est I'oxyde de tantale qui est choisi comme 
materiau dielectrique pour les couches 2, 5, 8. 

40 EXEMPLES 1A5 

Les exemples 1 , 2 et 5 sont les exemples comparatifs, dans la mesure ou dans ces trois cas, les couches 
d'argent 3, 6 sont soit d'epaisseurs quasiment egales (exemple 1) soit d'epaisseurs differentes, mais dont la 
dissymetrie est inversee par rapport a celle preconisee selon I'invention (exemples 2 et 5). 
45 Les exemples 3 et 4 suivent les enseignements de I'invention. 

Le tableau 1 ci-dessous precise pour, chacun des exemples, la nature et les epaisseurs (en nanometres) 
des couches de I'empilement en question. Les couches barrieres 4, 7 sont notees Ni-Cr, sachant qu'elles sont 
en fait partiellement oxydees une fois toutes les couches deposees. 

50 
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TABL 


:AU 1 






Ex. 1 


Ex. 2 


Ex. 3 


Ex. 4 


Ex. 5 


Verre 


(I) 


- 


- 


- 


** 


— 


TCI2O5 


(2) 


36.5 


34.5 


32 


32 


32 


Ag 


(3) 


10 


11,5 


8 


8 


12 


Ni-Cr 


(4) 


2 


2 


2 


3 


2 


Ta 2 0 5 


(5) 


77.5 


94.5 


77.5 


72.5 


77.5 


Ag 


[6) 


11 


8 


12 


12.5 


8 


Ni-Cr 


(7) 


2 


2 


2 


2 


2 


TCI2O5 


(8) 


33.5 


35 


33.5 


32 


33.5 



Le tableau 2 ci-dessous indique pour chacun des exemples precedents les valeurs de transmission lumi- 
neuse T L en pourcentage, de facteur solaire FS calcule selon la norme DIN 67507 (Annexe A 233) en pour- 
20 centage, les valeurs de longueur d'onde dominante lambda-dom-t en nanometres et la purete de coloration 
qui y est associee pt, en pourcentage. De meme y sont indiquees les valeurs de reflexion lumineuse Rj_ pour- 
centage, de longueur d'onde dominante en reflexion lambda-dom-r et de purete en reflexion p.r. en pourcen- 
tage, les mesures de colorimetrie ont ete effectuees a incidence normale. Toutes ces mesures se rapportent 
au substrat monte en double-vitrage, en reference a I'illuminant D 65 . 

25 



TABLEAU 2 





Ex. 1 


Ex. 2 


Ex.3 


Ex.4 


Ex.5 


Ti 


69 


66 


70 


61 


62 


FS 


42 


42 


42 


38 


38 


Lambda-dom-t 


493 


489 


498 


490 


478 


p.t. 


2 


i 5 


2 


4 


6 


Rl 


12 


19 


10 


10 


21 


Lambda-dom-r 


561 


641 


486 


487 


574 


p.r- 


3 


9 


3 


6 


35 



40 

Par ailleurs, ont ete rassemblees dans le tableau 3 ci-dessous les valeurs de longueur d'onde dominante 
en reflexion lambda-dom-r, de purete en reflexion p.r. pour certains des exemples precedents (les substrats 
etant toujours montes en double-vitrage), mais cette fois mesurees avec un angle d'incidence par rapport a 
la normale au plan du substrat de respectivement 60 et 70°. 



TABLEAU 3 





Ex. 1 


Ex 2 


Ex.3 


Ex.5 


Lambda-dom-r (60°) 


470 


569 


480 


571 


p.r. (60°) 


5.4 


3 


4.68 


8 


R. (60°) 


19 


28 


20 


27 


Lambda-dom-r (70°) 


462 


490 


481 


-498 


p.r. (70°) 


4.3 


4 


3.0 


0.8 


Rl (70°) 


32 


39 


34 


36 
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D'autres mesures de colorimetrie a angles d'incidence 0° et 60° ont ete effectuees, cette fois dans le sys- 
teme (L* t a*, b*) T ceci pour les exemples 2 et 3 ainsi que pour I'exemple 5 qui est en tout point identique a 
I'exemple 3 mis a part le fait que les couches d'argent 3 et 6 ont ete inversees, et qui se trouve done en dehors 
des conditions preconisees par I'invention. 
5 Le tableau 4 ci-dessous regroupe les valeurs de a* et b*, ainsi que c* appelee saturation et egale a la racine 

carree de la somme des carres de a* et b*. 



TABLEAU 4 





Ex.2 


Ex.3 


Ex.5 


a* (0°) 


12.2 


-0.9 


-2.2 


b* (0°) 


3.1 


-3.1 


22 


c* (0°) 


12.6 


3.2 


22.1 


a* (60°) 


- 1 


: -0.9 


- 1.7 


b* (60°) 


2 


-3 


6 


c* (60°) 


2.2 


3.13 


6.2 



De toutes ces donnees peuvent 6tre tirees les conclusions suivantes. 

A angle d'incidence normal, e'est en conferant des epaisseurs differentes aux deux couches d'argent, et 
seulement de maniere a ce que la couche d'argent la plus proche du substrat soit significativement la plus 
25 mince, que Ton peut obtenir des vitrages qui soient bleus en reflexion. 

II est a noter que les vitrages selon 1'invention, tout particulierement quand le dielectrique choisi est de 
I'oxyde de tantale, sont bleus egalement en transmission. 

Seuls les exemples 3 et 4 presentent en effet des valeurs de lambda-dom-r de I'ordre de 486 nanometres 
et de lambda-dom-t de 490 nanometres, ceci d'apres le tableau 2. 
30 Au contraire, les vitrages des exemples 1 et 5, presentent en reflexion une teinte dans les jaunes tandis 

que celui de I'exemple 2 est dans les rouges-pourpres. 

En outre la purete de coloration en reflexion p.r. de I'exemple 2, proche de 10 % est nettement superieure 
a celle des exemples 3 et 4 selon I'invention. (Cette valeur de p.r est encore bien plus elevee pour I'exemple 
5). 

35 Par ailleurs, les vitrages des exemples 3 et 4 selon I'invention presentent une bonne selectivite d'au moins 

1,6 ou 1 ,7 avec un facteur solaire qui reste inferieur ou egal a 42 %. 

Done Tobtention d'une colorimetrie favorable selon I'invention ne s'obtient pas au detriment des perfor- 
mances de protection anti-solaire des vitrages en question. 

Les tableaux 3 et 4 permettent d'evaluer le caractere d'homogeneite de I'aspect en reflexion des vitrages 
40 selon certains des exemples precedents. Du tableau 3, on constate que le vitrage selon I'exemple 3 conforme 
a I'invention conserve une couleur bleue en reflexion, avec une valeur de lambda-dom-r qui reste quasiment 
constante vers 486 a 0° a 481 a 70°, la purete en reflexion restant egalement tres moderee. 

Au contraire, le vitrage selon I'exemple 1 , ou les couches d'argent ont approximativement la meme epais- 
seur, passe d'une couleur en reflexion jaune a incidence normale a une couleur bleue puis violette a 60 puis 
45 70°. 

Du tableau 4, on peut confirmer que seul I'exemple 3 selon I'invention permet de garder un aspect colore 
en reflexion identique quel que soit Tangle d'incidence, puisque les valeurs de a* et b* restent quasiment in- 
changees, de meme que la saturation c*. 

Ce n'est pas le cas des vitrages des exemples 2 et 5, ou les valeurs de a* et b* changent totalement selon 
so Tangle d'incidence. Ainsi, la valeur de a* passe, pour le vitrage de I'exemple 2, d'une valeur positive tres elevee 
de 12,2 a 0°, a une valeur negative et tres faible de -1 a 60°. 

Seuls les exemples selon I'invention concilient done selectivity et homogeneite d'aspect. 

EXEMPLES 6 ET 7 

55 

Ces deux exemples utilisent cette fois comme materiau dielectrique non plus de I'oxyde de tantale mais 
de I'oxyde d'etain et en utilisant pour faire les couches barrieres soit du titane (exemple 6), soit du Ni-Cr (exem- 
ple 7). 
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Le tableau 5 ci-dessous indique les valeurs d'epaisseur (en nanometres) mises en jeu pour chacune des 
couches de I'empilement : 



TABLEAU 5 







Ex. 7 


Verre 


(1) 






SnOa 


(2] 


34 


32 


Ag 


(3) 


8 


8 


Ti ou Ni-Cr 


(4) 


1 


1.5 


S1-1O2 


(5) 


77 


74.5 


Aa 


(6) 


12 


11.6 


Ti ou Ni-Cr 


(7) 


1 


1.5 


SnOj 


(8) 


35 


33 



20 

Les substrats ainsi revfitus ont ete montes en double-vitrages comme explique plus haut Les mesures 
photometriques sur les double-vitrages ont ete rassemblees dans le tableau 6 ci-dessous : (mesures a inci- 
dence normale) 





TABLEAU 6 








Ex. 6 


Ex. 7 


T. 


66 


1 65 


FS 


38 


39 




R, 


10.4 


9.4 


Lambda-dom-r 


511 


484 


D.r. 


2 


2 


a* 




-0.5 


b* 




- 1.1 



40 Ces vitrages, comme ceux des exemples 3 et 4, ne presentent pas de modification significative de leur 

aspect visuel en reflexion quel que soit Tangle de mesure. lis presentent en ref lexion une couleur se situant 
plutot dans les verts pour I'exemple 6 et plutot dans les bleus pour I'exemple 7, couleurs qui restent cependant 
tres neutres, vu les tres faibles valeurs de purete qui y sont associees. 

Les vitrages feuilletes qui incorporent les substrats recouverts de I'empilement selon I'invention conser- 
45 vent la colorimetrie favorable observee dans le cas des substrats monolith iques ou montes en double-vitrages. 

Ainsi, le substrat recouvert de I'empilement selon I'exemple 3 precedent a ete assemble a un autre su bstrat 
du meme type mais d6pourvu de couche a I'aide d'un film standard de polyvinylbutyral de 0,3 millimetre 
d'epaisseur. 

Le tableau 7 ci-dessous regroupe pour ce vitrage feuillete les valeurs deja explicitees de T u p.t, lamb- 
50 da.dom.t, a* et b* concernant l'aspect en transmission, ainsi que les valeurs correspondantes R L , p.r, lambda- 
dom-r, a* et b* concernant l'aspect en reflexion du cdte du substrat muni de Tempilement de couches : (memes 
unites que precedemment). 
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TABLEAU 7 



T 


70 


p.t. 


1.2 


lambda-dom-t 


502 


a* 


-3.27 


b* 


0.52 


Rl 


14 


p.r. 


8 


lambda-dom-r 


483 


a* 


-2.2 


b* 


-4.4 



De ce tableau 7, on peut constater qu'incorporer les substrats recouverts selon I'invention dans une struc- 
ture de vitrage feuillete n'altere pas leur colorimetrie esthetique : le vitrage feuillete ainsi obtenu reste dans 
les bleus ou verts aussi bien en transmission qu'en reflexion. 

Les exemples precedents 3, 4 et 6 conformes a I'invention se rapportent a la "premiere variante" de I'in- 
vention evoquee plus haut, c'est-a-dire respectent un choix d'epaisseurs relatives entre les trois couches 
d'oxyde 2, 5 et 8 bien specif ique et approximativement le suivant I'epaisseur de la couche 2 est approximati- 
vement egale a celle de la couche 8, et I'epaisseur de la couche 5 "du milieu" est un peu superieure a la somme 
des epaisseurs des deux autres 2 et 8 (dans ces exemples, on peut parler indifferemment d'epaisseur g6o- 
metrique ou d'epaisseur optique, puisque les trois couches sont constitutes d'un mSme oxyde). 

La "seconde variante" selon I'invention va maintenant etre illustree a I'aide des exemples suivants, ettout 
particulierement a I'aide de I'exemple 8. Dans cette variante, les rapports d'epaisseur entre les couches d'oxy- 
de 2, 5 et 8 sont un peu modifies, I'epaisseur optique de la couche 2 etant sensiblement (de 25 % notamment) 
superieure a celle de la couche 8. L'epaisseur optique de la couche 5 (ou la somme des epaisseurs optiques 
des differentes sous-couches qui la composent) est ici plutot approximativement egale a la somme des epais- 
seurs optiques des deux autres couches 2 et 8. 

EXEMPLE 8 

Le substrat selon cet exemple 8 est recouvert d'un empilement proche de celui decrit pour I'exemple 7 : 
les couches 2, 5 et 8 sont egalement en oxyde d'etain, mais d'dpaisseurs differentes. 

Le tableau 8 ci-dessous indique les valeurs d'6paisseurs (en nanometres) de toutes les couches de I'em- 
pilementen question. 
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TABLEAU 8 





Ex.8 


Verre 


(l) 




Sn02 


(2) 


41 


Aq 


(3) 


8 


Ni-Cr 


(4) 


j_ 1.5 


S1-1O2 


(5) 


74.5 




(6) 


12 


Ni-Cr 


(7) 


1.5 


Sn0 2 


(8) 


33 



Le substrat est mont6 en double-vitrage. Les mesures photometriques realisees sur le double-vitrage ont 
ete rassemblees dans le tableau 9 ci-dessous (mesure a incidence normale) ; 

20 



ABLEAU 9 





Ex.8 


Tl ! 


65 


FS 


39 


Ri 


9.1 


lambda-dom-r 


486 


p.r. 


1 


a* 


-0.7 


b* 


-0.5 



35 

En comparant ces resultats a ceux obtenus notamment avec I'exemple 7, on constate que Ton obtient des 
valeurs de T L et F.S identiques. Concernant I'aspect en reflexion, il se situe egalement dans les bleus, avec 
une couleur encore plus neutre, puisque la purete est d'environ 1 % et que les valeurs de a* et b* sont toutes 
les deux nettement inferieures a 1 . Un autre avantage du type d'empilement selon I'exemple 7 est qu'il autorise 

40 plus facilement de legeres variations d'epaisseur des couches de I'empilement, d'un point a I'autre du substrat, 
sans induire de modifications perceptibles de son aspect visuel. 

Ainsi, si Ton fait des mesures de a* et b* en reflexion en differents points du substrat selon I'exemple 8 
monte en double-vitrage, on constate que les differences de valeur restent globalement inferieures a 1, c'est- 
a-dire des differences non perceptibles par I'oeil humain, meme si les couches presentent des variations 

45 d'epaisseurs locales de +/- 4 % chacune. C'est tres important sur le plan industriel, car cela permet d'obtenir 
plus aisement des vitrages a la fois homogenes, c'est-a-dire ne presentant pas de modifications d'aspect lo- 
cales, et reproductibles, c'est-a-dire d'aspect identique d'un vitrage a I'autre ou d'une serie de vitrages a une 
autre. Cela signif ie que, pour une lignede fabrication donnee, qui a sa propre limite en terme de performances, 
et notamment en termes de regularites de couches obtenues, un tel empilement se revelera moins "sensible" 

so que d'autres aux variations d'epaisseur de couches qu'impose la ligne, et sera done, globalement, de meilleure 
qualite optique. 

A I'inverse, si Ton impose une qualite optique donnee, on peut, avec ce type d'empilement, utiliser une 
ligne de fabrication dans des conditions moins draconniennes ou utiliser une ligne un peu moins performante. 

On peut par ailleurs noter qu'il est egalement avantageux sur le plan industriel que la couche 5 soit d'une 
55 epaisseur a peu pres egale a la somme des epaisseurs des couches 2 et 8. En effet, il suffit alors d'utiliser 
deux cibles, ici d'etain, dont on peut regler les puissances delivrees "une fois pour toutes" dans leurs chambres 
de depot respectives : La couche 2 est alors obtenue par passage du substrat sous I'une des cibles avec des 
reglages permettant le depdt d'une epaisseur adequate pre-def inie. De meme, la couche 8 est obtenue par 
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passage du substrat sous la seconde cible avec des reglages permettant d'obtenir le d6p6t d'une epaisseur 
adequate la encore pre-definie. Quant a la couche 5, elte est obtenue par passages consecutifs du substrat 
sous chacune des cibles, de maniere a ce que sur le substrat se superposent une epaisseur de couche corres- 
pondant a celle de la couche 2 (ou 8) puis une 6paisseur de couche correspondant a celle de la couche 8 (ou 
5 2), soit en fait la somme des 6paisseurs de ces deux couches, sans faire appel a une troisieme cible. 

EXEMPLES 9 A 12 

Ces exemples ont pour butd'optimiser la mouillabilite, et done les performances, d'au moins une des cou- 
10 ches d'argent. lis suivent I'enseignement de la demande de brevet europeenne de numero de dep6t 94 400 
289.8 precitee : 

- Dans le cas des exemples 9 et 10, les couches 2 et 8 sontcomme precedemment en oxyde d'etain, mais 
la couche 5 est subdivisee en deux couches superposees, la premiere 5 en oxyde d'etain, la seconde 
notee 5 bis en oxyde de tantale (pour I'exemple 9) ou en oxyde de niobium (pour I'exemple 10). Une 

is mince sous-couche m6tallique peut etre prevue optionnellement sous la couche d'argent 6, en NiCr ou 

en Sn. 

- Dans le cas des exemples 11 et 12, la couche 2 est en outre, elle aussi, subdivisee en deux couches 
superposees, la premiere 2 en oxyde d'etain, la seconde notee 2 bis en oxyde de tantale (pour I'exemple 
11) ou en oxyde de niobium (pour I'exemple 12). Une mince sous-couche metallique optionnelle peut 

20 Stre egalement prevue sous le couche d'argent 3. 

Done, dans le cas des exemples 9 et 10, on optimise la mouillabilite de la seconde couche d'argent 6, 
tandis que dans le cas des exemples 11 et 12, la mouillabilite des deux couches d'argent 3, 6 se trouve opti- 
misee. 

Le tableau 10 ci-dessous rappelle les epaisseurs, toujours en nanometres, des couches en presence : 

25 



TABLEAU 10 





Ex. 9 et 10 


Ex. 11 et12 


verre 


(1) 






Sn02 


(2) 


41 


30-31 


Ta 2 Os ou Nb 2 Os 


(2 bis) 


0 


10 


Aq 


(3) 


8 


8 


Ni-Cr 


(4) 


1.5 


1.5 


Sn0 2 


(5) 


64 


64 


TCI2O5 OU ND2O5 


(5 bis) 


10 


10 


Aq 


(6) 


12 


12 


Ni-Cr 


(7) 


1.5 


1.5 


Sn02 


(8) 


33 


33 



45 

On a constate une legere amelioration des performances anti-sol aires de I'ensemble des empilements. 
En outre, utiliser des oxydes connus pour leur durete, comme I'oxyde de tantale ou de niobium, contribue a 
optimiser la durabilite de I'empilement global, tout particulierement sa durabilite mecanique. Cette augmen- 
tation de la resistance mecanique est notamment particulierement prononcee pour les exemples 11 et 12. 

50 En conclusion, les vitrages selon I'invention presentent a la fois une bonne selectivite de I'ordre de 1,70, 

un aspect visuel homogene et agreable a I'oeil (notamment une couleur bleue ou verte en reflexion, et even- 
tuellement egalement en transmission), ainsi qu'une palette de valeurs de transmission lumineuse qui les rend 
tres aptes a 6tre utilises en tant que vitrages de protection solaire dans le batiment, notamment sous forme 
de double-v it rages, I'empilement de couches minces se trouvant de preference en face 2. (les faces sont 

55 conventionnellement num6rotees a partir de Text6rieur vers I'interieur de I'habitacle ou du local en question). 

Les substrats recouverts des couches suivant I'enseignement de I'invention peuvent Egalement 6tre uti- 
lises avec profit pour fabriquer des vitrages feuilletes. 

10 



EP 0 638 528 A1 



Revendlcations 

1. Substrat transparent (1), notamment en verre, a multi-couches minces sur lequel sont deposes succes- 
sivement: 

* un premier revetement en materiau dielectrique (2), 

* une premiere couche (3) a proprietes de reflexion dans I'infra-rouge, notamment a base de metal, 

* un second revetement en materiau dielectrique (5), 

* une seconde couche (6) a proprietes de reflexion dans I'infra-rouge, notamment a base de metal, 

* un troisieme revetement en materiau dielectrique (8), caracterise en ce que I'epaisseur de la pre- 
miere couche a proprietes de reflexion dans I'infra-rouge (3) correspond a environ 55 a 75 %, et de 
preference 60 a 70 %, et notamment environ 65 % de celle de la seconde couche a proprietes de 
reflexion dans I'infra-rouge (6). 

2. Substrat transparent (1) selon la revendication 1 , caracterise en ce que I'epaisseur optique du second 
revetement en materiau dielectrique (5) est superieure ou egale a 110 % de la somme des epaisseurs 
optiques des deux autres revetements (2, 8) en materiau dielectrique, et de preference correspond a en- 
viron 110-120% de ladite somme. 

3. Substrat transparent (1) selon la revendication 2, caracterise en ce que les epaisseurs optiques du pre- 
mier revetement en materiau dielectrique (2) et du troisieme revetement en materiau dielectrique (8) sont 
approximativement egales. 

4. Substrat transparent (1) selon la revendication 1 , caracterise en ce que I'epaisseur optique du premier 
revetement en materiau dielectrique (2) est superieure a I'epaisseur optique du troisieme revetement en 
materiau dielectrique (8), I'epaisseur optique du premier revetement (2) correspondant notamment a au 
moins 110%, notamment au moins 110 a 140 % etde preference a environ 125 %de I'epaisseur optique 
du troisieme revetement (8). 

5. Substrat transparent (1) selon la revendication 4, caracterise en ce que I'epaisseur optique du second 
revetement en materiau dielectrique (5) est approximativement egale a la somme des epaisseurs optiques 
des premier et troisieme revetements dielectriques (2, 8). 

6. Substrat transparent (1 ) selon Tune des revendications precedentes, caracterise en ce que chacune des 
couches a proprietes de reflexion dans I'infra-rouge (3, 6) est surmontee d'une fine couche metallique 
(4, 7) "barriere" partiellement oxydee, notamment a base d'un alliage nickel-chrome ou de titane, et de 
preference d'une epaisseur de 1 a 3 nanometres. 

7. Substrat transparent (1) selon I'une des revendications precedentes, caracterise en ce que les couches 
(3, 6) a propri6tes de reflexion dans I'infra-rouge sont a base d'argent. 

8. Substrat transparent (1) selon I'une des revendications precedentes, caracterise en ce qu'au moins un 
des trois revetements en materiau dielectrique (2, 5, 8) est a base d'oxyde de tantale, d'oxyde d'etain, 
d'oxyde de zinc, d'oxyde de niobium, d'oxyde de titane ou de melange desdits oxydes, ou encore est cons- 
titue d'une premiere couche d'oxyde d'etain surmontee d'une seconde couche d'oxyde de tantale, d'oxyde 
de niobium ou d'oxyde de titane. 

9. Substrat transparent (1) selon I'une des revendications precedentes, caracterise en ce que I'epaisseur 
de la premiere couche a proprietes de reflexion dans I'infra-rouge (3) est comprise entre 7 et 9 nanome- 
tres. 

10. Substrat transparent (1) selon I'une des revendications precedentes, caracterise en ce que I'epaisseur 
de la seconde couche a proprietes de reflexion dans I'infra-rouge (6) est comprise entre 11 et 13 nano- 
metres. 

11. Substrat transparent (1) selon I'une des revendications pr6c6dentes, caracterise en ce que I'epaisseur 
optique des premier (2) et troisieme (8) revetement en materiau dielectrique est comprise entre 60 et 90 
nanometres et en ce que I'epaisseur optique du second revetement en materiau dielectrique (5) est 
comprise entre 140 et 170 nanometres. 
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1 2. Vitrage a structure feuilletee, caracterise en ce qu'il incorpore le substrat selon Tune des revendications 
precedentes et en ce qu'il presente une transmission lumineuse T L de I'ordre de 70 % et une couleur en 
reflexion exterieure dans les bleus ou verts. 

13. Vitrage multiple, notamment double-vitrage, caracterise en ce qu'il incorpore le substrat selon Tune des 
revendications 1 a 11, en ce qu'il presente une transmission lumineuse (TO comprise entre 60 et 70 % 
et un facteur solaire (FS) de 0,32 a 0,42. 

14. Vitrage multiple, notamment double-vitrage, caracterise en ce qu'il incorpore le substrat selon Tune des 
revendications 1 a 11 et en ce qu'il presente une couleur en reflexion exterieure dans les bleus, et even- 
tuellement egalement en transmission notamment quand les revetements (2, 5, 8) sont en oxyde de tan- 
tale. 

15. Vitrage multiple selon la revendication 14, caracterise en ce que son aspect optique en reflexion exte- 
rieure reste quasiment identique, quel que soit Tangle d'incidence, les valeurs de a* et b* dans le systeme 
de colorimetrie (L, a*, b*. c*) restant inchangees, inferieures a 3 et de signe negatif. 

16. Application du substrat selon Tune des revendications 1 a 11 a la fabrication de vitrages isolants multiples, 
comme des double-vitrages, ou de vitrages a structure feuilletee. 
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